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SOMMAIRE 


La méthode présentée permet de reproduire les cycles d’humectation et de 
dessiccation que subissent les matériaux dans la nature et d’observer les chan- 
zements d'organisation qui en résultent grâce à la microscopie électronique 
a balayage. ; 


INTRODUCTION. 


Sous l'action des éléments du climat, le sol est soumis, au cours du temps, à 
un certain nombre de contraintes qui sont à la base de l'évolution structurale et du 
fonctionnement des matériaux pédologiques. Pour un matériau de nature donnée, en effet, 
celles-ci entraînent notamment des variations de l'état hydrique (phases d’humectation et 
de dessiccation) qui sont à l'origine de changements dans l'organisation du système 
poreux. 


C'est donc pour caractériser de telles modifications que de nombreux travaux ont 
été réalisés en Science du Sol portant en particulier sur la mesure de paramétres 
physiques tels que la porosité, la perméabilité ou la teneur en eau. La considération 
de ces paramétres apporte indéniablement des informations importantes sur le systéme 
poreux sol et sur son évolution. Néanmoins, elle n'en donne qu'une image indirecte 
et globale qui se révèle d'ailleurs vite incomplète du fait de la complexité du système 
poreux des sols. 


Dans ces conditions, il s'avère nécessaire de compléter ces mesures en mettant 
en œuvre d'autres méthodes d'étude, en particulier celles qui sont plus spécialement 
appropriées à une caractérisation directe de l'arrangement des constituants des sols et 
notamment des argiles. De ce point de vue la microscopie électronique à balayage (1) 
constitue une technique de choix, puisqu'elle permet d'obtenir des grossissements 
pouvant dépasser 20.000. 


(1) M.E.B. 
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Toutefois, l'utilisation d'une telle technique en vue de l'étude du fonctionnement 
des sols ne sera valable que si deux conditions sont réalisées : 


— La première résulte du fait que le sol est essentiellement un milieu dynamique, 
dont l'organisation change en particulier en fonction des sollicitations externes 
qui lui sont appliquées. Ainsi la M.E.B. ne pourra être valablement utilisée que 


si les échantillons de sol étudiés sont amenés à des états hydriques bien 
définis et qui soient comparables entre eux. 


— La seconde tient au principe même de la M.E.B., qui nécessite de soumettre 
les échantillons à un vide poussé : si l'observation d'échantillons secs peut être 
effectuée directement, il n'en est pas de même des matériaux humides. En 
effet, la mise sous vide provoquant la déshydratation du matériau, les particules 
argileuses viennent au contact, ce qui ne correspond pas à lla réalité du système 
poreux sol à l'état humide. 


Cette difficulté majeure a été contournée en figeant l'organisation des matériaux 
humides grâce à une congélation suivie d'une lyophilisation ou par l'intermédiaire de 
la technique du point critique : O'BRIEN (1971), TOVEY et YAN (1973), TESSIER et 
BERRIER (1978). Les résultats obtenus au cours de ces premiéres recherches (TESSIER et 
QUIRK, 1979), ont montré qu'avec ce type de préparation, les échantillons argileux peu- 
vent être effectivement déshydratés en limitant au maximum les perturbations d'orga- 
nisation. 


Cette technique est particulièrement destinée à l'étude d'échantillons de sols non 
remaniés (mottes). 


|. — FIXATION DE L'ETAT HYDRIQUE DES ECHANTILLONS DE SOL 
NON REMANIES. 


1. CHOIX DE LA CONTRAINTE EXTERNE. 


D'une saison à l'autre, les changements de teneur en eau et de volume mesurés 
. Sur les sols paraissent parfois très faibles (souvent < 5%). Pourtant, lorsqu'on 
observe de tels sols en M.E.B. les modifications d'organisation enregistrées au niveau 
de la fraction la plus active, c'est à dire de la fraction argileuse, sont au contraire 
relativement grandes (cf. ci-dessous-ll!). 


Cette constatation démontre que le contrôle de la contrainte externe est un point 
particulièrement important si l'on veut comprendre les changements d'organisation qui 
apparaissent dans un sol donné et même si l'on veut comparer divers sols entre eux. 


Pour appliquer une contrainte externe à un sol, nous avons naturellement le choix 
entre une contrainte de type succion hydrostatique (pF) ou de type pression méca- 
nique. Mais les effets de succion provoqués par l'atmosphère paraissent de loin les 
plus courants à la surface du globe : ainsi un sol avec une humidité relative 
de 50% est soumis à une succion équivalente à 1.000 bars, tandis que dans 
le même sol, fortement humide, la succion peut descendre à quelques millibars 
(tableau 1). 


2. APPLICATION DE LA CONTRAINTE EXTERNE — PRINCIPE DE LA TECHNIQUE. 
Pour simuler les phases d'humectation et de dessiccation extrêmes que subissent 


les matériaux dans la nature, il est nécessaire de pouvoir couvrir une large gamme 
de succions, c'est à dire allant par exemple de pF 0 à pF 7. 
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TABLEAU 1. — Equivalence entre les valeurs du pF et différentes unités de 

mesure de la pression, avec, pour chaque pF, la taille maximale théorique des 

pores du filtre utilisé dans le dispositif. (Nous avons pris pour base de calcul 
des pores de forme cylindrique) 


pF expressed in other commonly used systems of measurements and maximum 
theoritical size of filter pores used in the set (calculated using a cylindrical 
pore model) 


Taille 
maximum des 
pores du 

filtre en um 


Humidité 
relative en 
en kg/cm2 en cm d'eau pour cent 


Pression Pression 


a) Pour les contraintes > pF 4,4, on utilise des solutions salines saturées, ou 
une solution d'acide sulfurique de densité connue qui permettent de fixer l'humidité 
relative d'une enceinte close (TESSIER, 1978). Généralement, il suffit de laisser les 
échantillons pendant une durée de 7 jours pour que l'équilibre soit atteint. 


il faut noter cependant, que l'utilisation de cette technique implique une variation 
de la concentration saline du liquide interstitiel présent dans l'échantillon au cours de 


l'évaporation. 


b) Pour les contraintes < pF 4,4, on doit procéder autrement. Le principe de la 
méthode préconisée ici est le suivant : soit une motte de terre en contact avec une 
surface d'eau libre. Cet échantillon comporte entre autres des discontinuités (ou pores) 
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dont la taille est différente suivant qu'elles appartiennent aux espaces situés entre 
les grains de sable ou entre les particules argileuses. L'équation, qui permet de relier 
la hauteur d'ascension capillaire à la largeur d'une discontinuité (1) (Loi de Laplace), 
s'écrit : 

2A cos % 


deg 


où A est la tension superficielle de l'eau ; 
a l'angle de raccordement du ménisque à la phase solide ; 
d la largeur d'une discontinuité ; 
h la hauteur de la colonne d'eau ; 
o la densité de l'eau; 
g l'accélération de la pesanteur. 
Ainsi, avec un liquide mouillant parfaitement la paroi, a =O et, dans ce cas, 
la succion exercée au niveau d'une discontinuité correspond à une ascension capillaire 
d'autant plus élevée que d est petit. Dans ces conditions, si on soumet la motte en 


question à une pression pneumatique P correspondant à une colonne d'eau h, l'eau ne 
remplira que les discontinuités caractérisées par une largeur d < 2A cosa. 


P 
Ainsi, le principe, qui est appliquable aussi bien à la dessiccation qu'à la réhydra- 


tation d'échantillons de sol permet, en soumettant les échantillons à une pression 
pneumatique donnée, de fixer la succion. 


air comprimé 


motte 


solution de 
composition connue 


grille métallique 


FIGURE I. — Dispositif d'ultrafiltration utilisé pour les pF < 3 


Ultrafiltration apparatus used for pF < 3 


(1) Nous avons supposé que le sol présente des discontinuités planes, parallèles entre elles ; ce 
modèle semble plus près de la réalité que celui du capillaire cylindrique. 
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3. REALISATION PRATIQUE — DISPOSITIF D’ULTRAFILTRATION. 


a) Pour les pF < 3,0 nous avons utilisé un dispositif composé d'un tube de verre 
résistant à une pression de 5 bars (fig. 1). A la base du tube, on place un filtre dont 
la taille des pores est bien déterminée (cf ci-dessous). L'ensemble est plongé alors 
dans un bécher contenant de l'eau, dont la concentration saline peut préalablement être 
fixée. Mais, pour assurer la continuité du film d'eau entre un échantillon de forme 
irrégulière comme une motte et le plan d'eau inférieur, un peu de pâte de kaolin 
saturée d'eau est disposée entre les deux. 


Deux conditions s'avèrent nécessaires, pour que le dispositif fontionne correc- 

tement : 

— Le filtre doit être parfaitement saturé avec de l'eau, la présence de bulle d'air, 
empêchant le passage du liquide. En outre il est recommandé de toujours 
utiliser de l'eau dégazée ; 

— Pour une pression donnée, la taille des pores du filtre ne doit pas dépasser 
une valeur critique au-delà de laquelle celui-ci se désature (c'est ce qui corres- 
pond au point de bulle) (cf. tableau 1). On considère généralement que P est lié 
au rayon des pores du filtre par la relation P = 0,15 (P en g cm—? et r en cm). 


— 


r 


Le dispositif envisagé présente de nombreux avantages : Il permet en effet de 
soumettre des échantillons remaniés ou des mottes de sol, dont la taille peut atteindre 
30 cm’, à des pF croissants ou décroissants. En outre, les filtres utilisés étant très 
minces, ceux-ci se saturent facilement; il en résulte que la circulation de l'eau est 
assurée aisément dans les deux sens. Enfin, du fait qu'on peut contrôler convenablement 
le niveau de l'eau dans le bécher, les résultats obtenus sont très reproductibles, 
même aux faibles succions. 


Ceci étant, il est bon d'ajouter quelques remarques complémentaires : 


— En choisissant des membranes de conductivité hydraulique différente, il est possible 
de jouer sur les vitesses de dessiccation ou d'humectation. C'est pourquoi, nous présen- 
tons dans le tableau 2 un certain nombre de caractéristiques (données par les 
fournisseurs ou que nous avons mesurées) sur les différents types de membranes 
testées : on voit que seules les membranes cellulosiques permettent de réaliser 
des humectations ou des dessiccations à des vitesses assez lentes, ce qui peut être 
intéressant dans certains cas : 


— D'un autre côté, le fait d'utiliser tel ou tel type de membrane ne change pas 
la teneur en eau à l'équilibre d'un échantillon soumis à un pF donné; seuls les 


TABLEAU 2. — Caractéristiques de différents filtres et membranes 


Characteristics of various filters and membranes 


Produit Taille des Débit d'eau en mm/jou 
Nature Epaisseur pores en A 


commercial 


C 150 Visking Cellulose 


Visking 30/32 Cellulose 


Visking 20/32 Cellulose 
régénérée 


Millipore 0,45 y Polycarbonate 


My Mesures réalisées sur un filtre circulaire de 17 cm de diamètre. 
2) De 3,2 cm de diamétre. 
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Teneur en eau 
H20(g/100g.argile) 


pate argileuse de départ 


150 


125 


100 
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(temps en heures et jours) 


FIGURE II. — Evolution de la teneur en eau d'une pâte de kaolinite soumise 
à une pression de 1 bar; 
A filtre Millipore 0,45 u 
@ membrane Visking 20/32 
E membrane C 150 Visking 


Water content of kaolinite sample under 1 bar pressure, as a function of time; 
A Millipore filter 0,45 u 
© Visking membrane 20/32 
E Visking C 150 membrane 
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temps de mise à l'équilibre sont plus ou moins longs et dépendent, comme 
le montre la figure Il, des caractéristiques de la membrane ; 

— Enfin en fixant la composition de la solution disposée dans le bécher et du 
fait qu'un équilibre s'établit avec l'eau contenue dans l'échantillon, il est possible 
(quand cela est nécessaire) de maîtriser l'influence de la concentration saline 
sur le comportement des matériaux (cf. | 4). 


b) Pour les contraintes supérieures à pF 3,0 et inférieures à pF 4,4, on utilise 
des presses à membranes équipées de filtres dont la résistance mécanique est suffisante. 
Les membranes cellulosiques résistent très bien à une pression de 25 bars et la 
taille de leurs pores (16-18 À) convient tout à fait aux pF élevés. 


Nota: Il est conseillé de faire bouillir les membranes cellulosiques et de les 
rincer abondamment avant usage. Ce traitement les rend moins fragiles 
et permet d'éliminer le glycérol et les antiseptiques de protection qui 
sont généralement présents. À 


4. CHOIX DU MILIEU PHYSICOCHIMIQUE. 


De nombreux travaux réalisés en Science du Sol ont montré que le gonflement 
des argiles augmente par exemple, quand on passe d'une saturation calcique à un 
milieu sodique. Mais ce sont surtout les variations de concentration saline (NaCl) au 
sein du liquide interstitiel, qui provoquent les modifications de comportement: physique 
les plus importantes ; cf. par exemple, QUIRK et SCHOFIELD (1955), CONCARET (1967); 
SERVANT (1975). Ainsi, à chaque fois que des conditions physicochimiques particu- 
lières sont nécessaires (de pH par exemple), il est relativement aisé de fixer la 
composition de la solution en équilibre avec l'échantillon et ainsi de contrôler le milieu 
physicochimique (cf. | 3). 


Il. — UTILISATION DU M.E.B. SUR DES ECHANTILLONS DE SOL HUMIDE. 


Comme nous le savons, le fonctionnement du M.E.B. nécessite un vide secon- 
daire de 10—* Torr qui provoque, sur des échantillons contenant de l'eau, une déshy- 
dratation complète. Or celle-ci entraîne généralement, du fait en particulier des 
forces développées par la tension superficielle, une perturbation de l'organisation, 


Dans un travail précédent, les techniques les plus appropriées pour conserver intacte 
la structure des matériaux humides, ont été recherchées et testées (TESSIER et BERRIER, 
1978). 


1. PRINCIPE DES TECHNIQUES UTILISEES. 


Soit un échantillon de sol contenant de l'eau et dont on désire provoquer la 
déshydratation en limitant au maximum la perturbation de l'organisation. Il est possible 
en fait de suivre deux voies différentes (fig. Ill) : 


Pression 


Temperature 


FIGURE III. — Diagramme des phases. (A) point de départ, (B) point final, 
(C) point critique 


Phase diagrams. (A) starting point, (B) final point, (C) critical point. 
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— voie 1 : on fige l'organisation du système poreux en congelant l'échantillon ; 
ensuite on procède à la sublimation de la glace ; 


— voie 2 : on amène le liquide remplissant les pores de l'échantillon à une 
température et une pression telles qu'on dépasse le point critique : il ne reste 
plus après qu'à laisser échapper le gaz formé vers l'atmosphère. 


2. METHODE DE CONGELATION — LYOPHILISATION. 


Dans cette technique, il est nécessaire d'obtenir des cristaux de glace suffisamment 
petits, pour que l'organisation du matériau ne soit pas perturbée. (cf. en particulier 
MOORE, 1973). Or, les données publiées par cet auteur démontrent que la taille des 
cristaux de glace est d'autant plus faible que l'on refroidit l'échantillon plus rapidement. 
Comme ie refroidissement des échantillons ne peut être réalisé que par conduction 
thermique à partir de la surface externe, on plonge ceux-ci dans un liquide réfrigérant. 
En fait, pour éviter le maximum de perturbation, on doit : 


a) Utiliser un liquide réfrigérant le plus efficace possible. Les résultats obtenus 
par de nombreux auteurs démontrent que l'azote liquide à sa température d'ébullition 
(— 196°C) ne convient pas, tandis que le fréon 13 ou 22 refroidi par de l'azote 
donne satisfaction. 


b) Prendre des fragments de sol très petits, pour que la vitesse de refroidissement 
soit suffisamment élevée. En pratique, la taille des échantillons ne doit pas dépasser 
2 à 3 mm sur des matériaux argileux fortement hydratés (entre pF 1,5 et 2). 


c) Lyophiliser à une température suffisamment basse pour que l'eau contenue 
dans les pores les plus petits reste sous la fonme solide. Les travaux d'HOMSHAW 
et CHAUSSIDON (1978) démontrent que la température doit rester < — 40°C. 


3. METHODE DU POINT CRITIQUE. 


Les paramètres du point critique de l'eau étant de 374°C et de 277 atmosphères, 
la déshydratation des échantillons ne peut être réalisée directement. I faut remplacer 
l'eau par un autre liquide dont les paramètres au point critique soient plus bas. 
On utilise généralement : 


— le CO, pour lequel P. = 72,9 atmosphéres et Te = 31,1 °C; 
— le fréon 13 caractérisé par P. = 38,2 atmosphéres et Te = 28,9 °C. 


Comme ces deux corps ne sont pas miscibles à l'eau, on est donc obligé de 
passer par un solvant intermédiaire, tel que l'acétone ou l'alcool : c'est cette opération 
qui constitue la phase la plus délicate de la méthode. 


Dans la pratique, on met les échantillons en présence d'un mélange solvant-eau, 
de plus en plus concentré en solvant. Suivant leur taille, l'échange peut durer de 
quelques heures à plusieurs jours. Ceci réalisé, l'échantillon est disposé à l'intérieur 
de « l'appareil à point critique » dans lequel on remplace l'alcool ou l'acétone par 
du fréon liquide ou du CO, liquide. Les appareils du commerce sont généralement 
pourvus d'un dispositif de circulation en continu, ce qui permet de saturer rapide- 
ment les échantillons avec le liquide choisi pour le point critique. Avec l'anhydride 
carbonique, la température au moment de l'échange est fixée à 10°C pour une 
pression de 60 atmosphéres. En portant ensuite la température de l'enceinte close 
à 35°C, on provoque une augmentation de la pression qui dépasse alors 110 atmos- 
phères. Le point critique du CO, étant dépassé, il ne reste plus qu'à procéder à 
l'élimination lente du gaz vers l'extérieur. On doit veiller à maintenir la température 
largement au dessus de 31,1 °C (40°C environ) pour prévenir toute recondensation du 
gaz. 
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4. COMPARAISON DES RESULTATS OBTENUS AVEC LES DEUX METHODES — 
DIFFICULTE RENCONTREES. 


Comme l'ont montré les travaux antérieurs (TESSIER et BERRIER, 1978), la technique 
du point critique et la technique de congélation-lyophilisation conduisent sur des argiles 
pures fortement hydratées, à des tailles de pores tout à fait similaires. Les seules 
petites différences sont probablement imputables à la cristallisation de l'eau, qui 
entraîne un accroissement du volume de l'échantillon et simultanément une augmentation 
de la taille des pores. 


Toutefois, quand il s'agit de matériaux plus complexes comme les sols, des 
difficultés propres à à ce genre de matériau apparaissent. En effet, lorsqu'on veut 
observer un échantillon de sol déshydraté par une des techniques décrites précé- 
demment la partie externe risque d'être perturbée ou salie. Dans ces conditions, 
la meilleure solution est de pratiquer une fracture, afin d'observer une surface 
propre. L'expérience montre que la fracture se fait toujours suivant les discontinuités 
majeures du matériau et qu'il est très difficile d'observer les niveaux d'organisation 
des particules (fig. IV a). Cela n'est pas étonnant dans la mesure où l'eau n’assure 
plus alors de liaison entre les constituants. 


Pour contourner cette difficulté, nous avons été amené à adapter la méthode de 
de congélation à notre problème : l'échantillon de sol étant congelé comme cela 
a été décrit précédemment, on procède immédiatement à la fracturation. Dans ce cas, 
la glace jouant le rôle d'un ciment très efficace entre les particules, la fracture se 
produit pratiquement suivant un plan, qui recoupe tous les niveaux d'organisation 
(fig. IV b). 

En fait, sur des sols, ce type de préparation facilite grandement l'interprétation 
des observations et c'est cette technique que nous avons utilisée systématiquement 
sur des fragments de sols soumis à différents pF. Ajoutons enfin que, dans la pratique, 
l'observation n'a été possible que grâce au dispositif « cryoscan » qui équipe le micros- 
cope électronique à balayage JEOL JSM 35 et que nous allons décrire succintement. 


ligne de 
fracture ` 


Ke 
(a) (b) 
FIGURE IV. — Fracturation d'une motte : 
(a) après élimination de l'eau la ligne fracture suit les discontinuités 


les plus importantes ; 


(b) sur un échantillon congelé la fracture se fait suivant un plan 
indépendant des discontinuités. 


Mode of fracture of sample: 


(a) after water elimination the fracture plane follows the main 
discontinuities; 


(b) on a freezed sample the fracture plane is independent of the 
plane of the discontinuities. 
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5. DISPOSITIF CRYOSCAN. 


Ce dispositif remplace le sas conventionnel servant à l'introduction de l'objet 
étudié. Ainsi, toutes les opérations nécessaires à sa préparation après refroidissement 
au fréon peuvent être réalisées directement. Tout d'abord, dans le sas qui est 
refroidi par de l'azote liquide, l'échantillon est cassé avec un scalpel; après quelques 
secondes d'attente de façon à ce que la glace contenue dans les pores les plus 
superficiels soit sublimée, on procède à la métallisation grâce à un dispositif 
spécial incorporé. Arrivé à ce stade l'échantillon peut être observé directement, car 
Ja colonne du microscope est refroidie à — 100 °C. 


6. CONCLUSION. 


Pour l'observation en M.E.B., la méthode de congélation convient parfaitement 
à des échantillons dont la taille ne dépasse pas 2 à 3 mm. Mais, pour des échan« 
tillons de plus grande taille, qui par exemple, doivent faire l'objet de mesures de 
porosité (injection de mercure ou adsorption d'azote) ou encore qui devront être 
incius dans une résine amenée en phase vapeur (TCHOUBAR et al, 1973), la technique 
du point critique, présente d'indéniables avantages. 


Ill. — APPLICATION DE LA METHODE - PRESENTATION DE QUELQUES 
RESULTATS. 


Les résultats présentés à titre d'exemple pour illustrer la méthode sont ceux qui 
ont été obtenus, soit directement à partir de mottes de sols (échantillons non 
remaniés), soit encore à partir d'échantillons constitués des seuls éléments < 2 pu et 
amenés à l'état de pâte argileuse. 


TABLEAU 3. — Teneur en eau mesurée à pF 1,5 et poids de chaque motte du 
profil d'Héry n° 173 


Water content measured at pF 15 relative to a total weight of each sample 
(Héry profile n° 173) 


Teneur en eau | Poids humide Teneur en eau Poids humide 


en % eng 
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Teneur en eau d pF 1,5 
34| (g/100g solide) 


aT 41 45 49 | 
Teneur en orgie 


(g/100 g de solide) 


FIGURE V. — Teneur en eau en fonction de la teneur en argile obtenue sur 
des mottes à pF 1,5 


Water content as a fonction of clay content on samples at pF 1,5. 


1. CONTROLE DE L'ETAT HYDRIQUE DES MOTTES. 


Les échantillons étudiés proviennent de l'horizon B d'un sol observé à Héry et 
décrit par D. BAIZE (1979) (profil n° 173, carte de Tonnerre 1/100.000°). 


L'expérience a été réalisée sur 12 mottes humides de poids très variables 
puisqu'allant de 3,75 à 16,10 g. Si l'on choisit le pF 1,5, les résultats consignés dans 
le tableau 3 montrent que la taille des mottes utilisées ici ne joue pas sur le degré 
d'hydratation. On voit même que la moyenne des teneurs en eau s'établit à 31,3 % 
avec un écart type de 1,35 % ce qui est un résultat tout à fait satisfaisant pour 
des échantillons de sol non perturbés. Enfin, il est possible de corréler la teneur 
en eau obtenue à pF 1,5 avec la teneur en argile de chaque motte évaluée directement 
à l'aide des courbes thermopondérales (fig. V) : la distribution régulière des points 
expérimentaux confirme que l'hydratation des mottes dépend essentiellement de la 
teneur en argile. 


77 


D. TESSIER et J. BERRIER 


OBSERVATION EN M.E.B. DE SOLS HUMIDES 


2. OBSERVATIONS. 


a) Mottes (non remaniées). 


Celles-ci ont été effectuées sur l'horizon B de sols argileux provenant de la carts 
de Châteaudun 1/100.000°, M. ISAMBERT (1979). Il s'agit de comparer les organisations 
de l'horizon B de deux sols « planosoliques » de composition minéralogique très dif- 
férente : 


— Un sol contenant 45% d'argile smectitique, dont la teneur eau à pF 1,5 est 
de 73%. A ce pF, l'organisation microscopique de la phase argileuse apparaît 
sous la forme d'un « réseau comparable à celui décrit par TESSIER (1978) 
pour les smectites (photo 1a) et la distance entre les éléments du réseau 
est de l'ordre du micron. 


A pF 6 (photo 1b), nous notons une condensation du « réseau » : les surfaces: 
soiides qui étaient séparées l'une de l'autre vienrent maintenant au contact. Cela 
confirme d'autres données qui indiquent qu'à pF 6, on obtient effectivement pour les 
smectites, la limite de retrait. 


— Un sol kaolinitique contenant 70 % d'argile. A pF 1,5 nous constatons (photo 2) 
que l'organisation du système poreux est très différente de celle des smectites, car 
il est possible au même grossissement, de mettre en évidence deux types de 
discontinuités qui correspondent à deux niveaux d'organisation 


— Le premier type de discontinuité qui est microscopique est dû à l'empilement 
des cristaux très fins de kaolinite. A pF 1,5 dans les conditions où nous avons 
préparé les échantillons, ces cristaux paraissent rester au contact face-face. 


` 


— Le second type de discontinuité est submicroscopique, car il correspond à 
l'apparition de macro-particules argileuses (« domaines »), dont la taille peut aller 


PHOTOS 1. — Motte de sol smectitique vue en M.E.B., G x 4800 


(a) à pF 1,5 l'organisation apparaît sous la forme d'un réseau lâche. 
(b) à pF 6,0 les éléments du réseau sont en contact 


Undisturbed sample of a smectitic soil, viewed in S.E.M., M x 4800. 


(a) at pF 1,5 the org'anization is a «loose network»; 
(b) at pF 6,0 the elements of the network are in contact 


PHOTO 2. — Motte de sol kaolinitique vue en M.E.B., G X 4800. On observe une 
organisation à base de domaines argileux 


Undisturbed sample (ped) of a kaolinitic soil viewed in S.E.M., M x 4800. An 
organization of clay domains is evident 


PHOTOS 3. — Argile smectitique préparée avec une concentration molaire en 
NaCl et soumise à des pF croissants, M.E.B., B x 4800 ; 
(a) pF 2 — 262 2}, d'eau 
(b) pF 3 — 86 °/o d'eau 
(c) pF 4 — 67 Jy d’eau 


Clay smectite prepared with 1 M NaCl solution and submitted to different 
increasing pF, SEM., M x 4800. 


(a) pF 2 — W.C. = 262% 
(b) pF 3 — W.C. = 86% 
(c) pF 4 — W.C. = 67% 
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jusqu'à 100 u. A pF 1,5, la distance entre deux domaines est comme dans l'argile 
smectitique voisine de 1 u. C'est d'ailleurs ce type de discontinuité qui paraît respon- 
sable du gonflement de ce genre de matériau. 


> 


Nous voyons donc que les observations en M.EB. obtenues à partir de matériaux 
soumis à des succions variées peuvent apporter des informations précieuses en ce 
qui concerne l'évolution de l'organisation des matériaux en relation avec le phénomène 
de gonflement des sols. 


b) Echantillons remaniés 


Naturellement l'interprétation des photos enregistrées sur des mottes n'est 
aisée que si l'on dispose de références. Or celles-ci ne peuvent être obtenues que 
si l'on extrait la fraction < 2 d'un matériau étudié afin d'isoler en quelque sorte 
le comportement propre à l'argile. 


Ce type d'observation a été réalisé par exemple sur une argile smectitique 
préparée au sein d'une solution saline de concentration molaire en NaCl et amenée à 
des pF croissants. Pour chacun des pF, des mesures relatives à l'orientation des 
particules ont été couplées aux observations en M.E.B. réalisées par nous : TESSIER 
(1978), GILLARD (1977). La figure VI donne les valeurs d'un indice d'orientation pour 
plusieurs valeurs du pF. 


Ces mesures indiquent que le phénomène de dessiccation se produit d'abord sans 
évolution importante de l'orientation (pF 1 — pF 2,5). A pF 3 et pF 3,5, celle-ci passe par 
un maximum; puis elle décroit à nouveau entre pF 4,0 et 4,5. 


Indice d'orientation 


1 2 3 4 pF 


FIGURE VI. — Evolution de l'indice d'orientation en fonction du pF obtenue 
au cours du retrait d'une montmorillonite Na à concentration normale en 
NaCl dans le liquide interstitiel 


Evolution of orientation index with pF obtained on Na montmorillonite clay 
prepared with a molar concentration of NaCl in the intersticial liquid 
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Tout se passe comme si l'organisation de l'argile d'abord isotrope devenait ensuite 
anisotrope et redevenait enfin globalement plus isotrope : les observations en M.E.B. 
vont nous aider à comprendre l'évolution de l'organisation du matériau. 


— Sur la photo 3a, à pF 2,0 (262% d'eau), l'organisation du système poreux 
apparaît largement isotrope et la taille des pores voisine 2 u. 


— A pF 3 (86% d'eau) (photo 3b), les éléments du réseau tendent à se 
disposer parallèlement les unes aux autres, ce qui confirme les résultats des mesures 
d'orientation. Notons qu'ici les éléments solides constituant le réseau restent assez 
rectilignes. 


— Enfin à pF 4, (67 % d'eau) (photo 3c), la taille des pores diminue fortement 
puisqu'elle passe d'environ 5.000 À à pF 3 à quelque 2.000 A. Cette diminution s'accom- 
pagne d'un véritable emboitement des éléments du réseau conduisant à une plus 
grande isotropie globale d'orientation (ce qui pouvait paraître à première vue 
surprenant). Les photos obtenues en M.E.B. constituent donc des éléments de première 


importance pour comprendre l'évolution de l'organisation de ce matériau. 


CONCLUSION. 


En complément des mesures physiques globales qui sont couramment utilisées 
en Science du Sol, nous avons maintenant la possibilité, grâce à un ensemble de 
méthodes appropriées, de reproduire et d'observer en laboratoire des changements 
d'organisation similaires à ceux que peuvent subir les sols dans le milieu naturel. 


Cet ensemble de méthodes permet en effet d'amener des échantillons de sol, 
non remaniés (mottes) ou remaniés, à une succion donnée, soit en humectation, 
soit en dessiccation, tout en contrôlant, quand cela est nécessaire, la composition 
du liquide interstitiel. Ceci étant, il suffit alors de figer l'organisation des matériaux 
résultant de la mise en œuvre de l'une des techniques présentées ci-dessus (con- 
traintes hydriques) ou encore par une tout autre technique (action d'une contrainte 
mécanique par exemple) pour l'observer dans des conditions satisfaisantes en M.E.B. 


Ces résultats confirment sans ambiguïté que le sol ne peut être appréhendé que 
si on le considère comme un milieu essentiellement dynamique. En conséquence, 
l'étude de son organisation au niveau microscopique ou submicroscopique doit être 
réalisée en contrôlant plus spécialement le paramètre contrainte. 


La M.E.B. se révèle alors une technique complémentaire, particulièrement utile 
à l'analyse du fonctionnement des matériaux. 


A l'heure actuelle, nous utilisons systématiquement cet ensemble de méthodes pour 
observer des mottes de sol ou des échantillons remaniés, purs ou contenant des 
fractions grossières. Les résultats obtenus pourront alors servir de référence aux 
études d'organisation et de comportement effectuées sur des matériaux de différente 
nature soumis à des contraintes hydriques variées. 


(Reçu pour publication : avril 1979) 
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SUMMARY 


UTILIZATION OF S.E.M. FOR SOIL STUDIES WET SAMPLE OBSERVATIONS 
AT DIFFERENT pF 


Wetting and drying cycles which occur in soils are experimentally 
reproduced and the resulting modification in organization is observed using 
S.E.M. 

Undisturbed or disturbed soils samples, are submitted to different pF using, 
in particular, an ultrafiltration cell (fig. I) and increasing or decreasing gas 
pressure. 

In this cell we can easily check the solution composition in equilibrium 
with the specimen studied and we are able to know very accurately the pF 
values of undisturbed samples (table 3, fig. V). 

A small fragment of these samples is frozen using freon 22 (which is cooled 
with liquid nitrogen) and, in this condition, the sample is fractured. The fracture 
plane thus obtained is independant of the sample discontinuities (fig. IV). 

By using this method the internal organization of the samples (photos 1 et 2) 
may be characterised and there is complete agreement beetwen the evolution 
of the organization as reaveled by S.E.M. (photos 3) and orientation measurements 
using X ray diffraction (fig. VI). 

S.E.M. is shown to be a very useful method which complements other 
techniques and physical data for an overall appraisal of soil structural behaviour. 
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